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Verfahren zur Herstellung hellfarbiger 
Fettsaurealkanolamidpolyalkylenglycolether 

Gebiet der Erfindung 

Die Erfindung befindet sich auf dem Gebiet der nichtionischen oberflachenaktiven Verbin- 
dungen und betrifft ein Verfahren zur Herstelltmg spezieller Verbindungen mit verbesserter 
Farbqnalitat und vermindertem Anteil an Nebenprodukten. 

Stand der Technik 

Die Herstellung von Alkoxylierungsprodukten der FettsSurealkanolamide ist seit langem be- 
kannt und wird beispielsweise in dem Cbersichtsartikel von Grofimann [Fette, Seifen, An- 
strichmittel, 74(1), 58 (1972)] ausfthrlich behandelt. CrbUcherweise erfolgt die Umsetzung 
der Alkanolamide, vorzugsweise der Monoalkanolamide, mit Ethylen- oder Propylenoxid in 
Gegenwart alkalischer Katalysatoren, wie beispielsweise tertiSren Aminen [vgl. EP 0557462 
Bl, Berol Nobel)]. Von Nachteil ist jedoch, dass die Umsetzungsprodukte in der Kegel stark 
ver&bt sind und mitunter hohe Gehalte an unerwtlnschten Nebenprodukten, insbesondere an 
Dioxan enthalten. Beide Faktoren limitieren den Einsatz der Produkte insbesondere fiir kos- 
metische Anwendungen. 

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung hat daher darin bestanden, ein verbessertes Verfah- 
ren zur Alkoxylierung von Fettsaurealkanolamiden zur Verfugung zu stellen, das die oben 
geschilderten Nachteile zuverlassig vermeidet Insbesondere soUten die Produkte fiber eine 
hohe Farbqualitat und einen niedrigen Gehalt an unerwiinschten Nebenprodukten, speziell an 
Dioxan aufweisen. 

Beschreibung der Erfindung 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von hellferbigen Fettsfturealkano- 
lamidpolyalkylenglycolediem durch Anlagerung von Alkylenoxiden an FettsSurealkanolamide 
in Gegenwart alkalischer Katalysatoren, welches sich dadurch auszeichnet, dass man die Al- 
koxylierung in Gegenwart von Reduktionsmittehi durchftihrt und die auf diesem Wege erhal- 
tenen Reaktionsprodukte anschlieBend einer Wasserdampfbehandlung unter alkalischen Be- 
dingungen xmterwirft. 
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t)berraschenderweise wurde gefunden, dass die Kombination einer Alkoxylierung in Ge^n- 
wart von Reduktionsmitteln mit einer Wasserdampfiiachbehandlung unter alkalischen Bedin- 
gungen alkoxylierte Fettsibirealkanolainide liefert, die sowohl besonders hellfarbig als auch 
aim an unerwOnsdit^ Nebenprodukten sind. Nicht zu erwarten war insbesondoe das Erfor- 
demis einer D9nq>fung ba hohen pH-Werten, da flblidienveise Wasserdampfbehandlungen 
von wassrigen Tensiden im neutralen Bereich durchgefOhrt werden. Im Gegensatz zu dieser 
Er&hrui^ wurde beobachtet, dass die DSmpfiing bei pH = 6 bis 7 zu einer signifikanten Farb- 
versdilechterung fOhrt 



]Pettsaurefl1 1fa"nlatnide 

Die Auswahl der eingesetzten Fettsaurealkanolamide, bei denen es sich urn Kondensations- 
produkten von technischen FettsSuren mit Mono- oder Dialkanolaminen handelt, ist an sich 
unkritisch. Typischer Weise gelangen als Edukte solche Fettsaurealkanolamide zum Einsatz, 
die der Formel (S) folgen, 

R^CO-N-R* CI) 

in der R^CO fiir einen linearen oder verzweigten, gesattigten oder ungesattigten Acylrest mit 6 
bis 22 Kohlenstoffatomen und 0 oder 1 bis 3 Doppelbindungen, fur eine Hydroxyal- 
kylgruppe mit 2 bis 4 Kohlenstoffatomen und R^ fdr WasserstoflF oder R^ steht. Typische Bei- 
spiele sind die Kondensationsprodukte von Capronsaure, Caprylsaure, CaprinsSure, Laurin- 
sSure, Myristinsaure, Palmitinsaiue, SteaiinsSure, Isosteaiinsaure, Olsaure, Linolsaure, Lino- 
lensauie, PetroselinsSure, Blaeosteaiinsaure, 12-Hydroxystearinsaure, Ricinolsauie, Gadolein- 
sSuie, Arachidonsaure, BehensSure, Erucaasure sowie deren technische Gemische, insbeson- 
deie KokosfettsSure, Palmkemfettsaure, Palmfettsaure und Talgfettsaure mit Monoethanola- 
min, Diethanolamin, Monopropanolamin und Dipropanolamin sowie deren Granischen. Vor- 
zugsweise werden Kondensationsprodukte von Kokos- oder Talgfettsauren mit Monoethano- 
lamin eingesetzL 



Alkylenoxide 

Als Alkylenoxide kommen Ethylenoxid, Propylenoxid, Butylenoxid oder deren Gemische in 
Frage, wobei die Anlagerung blockweise oder randomisiert erfolgen kann. Ublicherweise 
werden die Fettsaurealkanolamide und die Alkylenoxide im molaren Verhaltnis 1 : 1 bis 1 : 
25, vorzugsweise 1 : 2 bis 1 : 10 eingesetzt. 
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Alkalische Katalvsataren 

Als alkalische Katalysatoren eignen sich neben den Alkalihydroxiden imd -carbonaten, vor 
allem auch Alkoholate, insbesondere Natriummethylat, Natrimnethylat oder Kalium- 
tert.butylat. Wie schon eingangs erwahnt, kommen fiir diesen Zweck auch tertiare Amine in 
Frage. Typischerweise betragt die Einsatzmenge der alkalischen Katalysatoren 0,1 bis 5, vor- 
zugsweise 0,5 bis 2 Gew.-% - bezogen auf die Einsatzstoffe. 

Reduktio nsmittel 

Als Reduktionsmittel kommra die Stoffe in Frage, die unter dieser Bezeichnung belmnnt sind, 
beispielsweise Borhydride, insbesondere Natdumboihydrid, sowie hypophosphorige Saure 
Oder deren Alkalisalze in Betracht Die Einsatzmenge betrfigt in der Regel von 0,1 bis 2,5, 
vorzi^sweise 0,2 bis 1 Gew.-% - bezogen auf die Einsatzstoffe. 



Alkoxvlierung 

Die Alkoxylierung der Fettsaurealkanolamide kann in an sich bekannter Weise durchgefiihrt 
werden. In der Regel benutzt man ROhrautoklaven, die dutch abwechselndes Ausheizen, Eva- 
kuieren und Stickstoffiiufgabe von anhaflenden Wasserspuren sowie LuflsauerstofF befteit 
werden. Die Amide werden zusammen mit dem Katalysator und dem Reduktionsmittel voi^e- 
legt und auf eine Temperatur vorzugsweise von 80 bis 150 °C, bevorzugt von 1 10 bis 140 ''C 
aufgeheizt Das Allqrlenoxid wird anschliefiend portionsweise bei einem Druck im Bereich 
von 1 bis 10, vorzugsweise 3 bis 6 bar aufgepresst, wobei es sich empfiehlt, nach Beendigung 
der Zugabe noch eine ein- bis zweistOndige Nachreaktionszeit anzuschlieBen, wobei das Tem- 
peratumiveau aUmShlidi gesenkt werden kann. Die Reaktionsprodukte zeigen nach der Alko- 
xylierung typischerweise eine Gardner-Farbzahl von 3 bis 4. 

WgB«»rH«fripfhehandlung 

Nach AbkOhlung und Entspannui^ des Ansatzes werden die rohen Reaktionsprodukte einer 
Wasserdampfbehandlung unterworfen, bei der es entscheidend ist, dass zuvor ein alkalischer 
pHrWert, vorzugsweise pH = 9 bis 12 eingestellt wird. Dies geschieht beispielsweise durch 
Zugabe einer wSssrigen Alkalibase. Anschliefiend wird bei 100 bis 120 °C und unter stSndi- 
gem Rtihren solange Wasserdampf durch den Ansatz geleitet, bis etwa 10 bis 25 Gew.-% der 
eingesetzten Dampfinenge als Kondensat anfMllt. Dies entspricht typisch einer Behandlung 
ttber einen Zeitraum von ca. 60 min. Danach wird das Alkoxylierungsprodukt getrocknet, das 
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lypischerweise nunmehr eine Gardner-Farbzahl von unter 2 iind einen Dioxangehalt von we- 
niger als 1 ppm aufweist. 
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Beispiele 



Beispiel 1 

Herstellung von Kokosfettsauremonoethanolaimd+4EO 

In einem 5-1-Ruhrautoklaven wurden 2929,3 g (entsprechend 11,75 Mol) eines Cg-Cig- 
Kokosfettsaviremonoethanolainids zusammen mit 25 g (entsprechend 0,85 Gew.-% - bezogen 
auf die Ausgangsverbindung) einer 30 Gew.-%igeai methanolischen Ldsung von Natrium- 
metiiylat und 5,0 g einer 50 Gew.-%igen v^srigen L5sung von HypophosphorsSure (entspre- 
chend 0,17 Gew.-% bezogen auf die Ausgangsverbindung) voi^elegt. Der Behalt^ wurde 30 
min bd 80 "C evakuiert und anschliefiend mit Stickstoff belQfteL Anschliefiend wurde die 
Mischung auf 110 erhitzt und bei einem Druck von bis zu 5 bar portionsweise 2068,0 g 
(entsprechend 47 Mol) Elhylenoxid aufgepresst Die Reaktionszeit betrug 90 min; anschlie- 
fiend wurde 60 min bei 110 *»€ und 30 min bei 80 "C nachgertthrt. Nach dem Abklflilen und 
entspannen wurde das ethoxylierte Fettsauremonoethanolamid als klare FlOssigkeit (Farbzahl 
nach Gardner 3,5; Hydroxylzahl 168) erhalten. 

Vergleichsbeispiel VI 
Ho^llung von Kokosfettsauremonoethanolamid+4EO 

Beispiel 1 wurde wiederholt, jedoch auf die Mitverwendung von HypophosphorsSure verzich- 
tet. Das resultierende ethoxylierte Fettsauremonoethanolamid zeigte erne Farbzahl nach Gard- 
rier von 3,9 und eine Hydroxylzahl von 164. 

Beispiel 2 

Dampfimg von Kokosfettsauremonoethanolamid44EO 

1000 g des nach Beispiel 1 hergestellten Kokosfettsauremonoethanolamid+4EO wurden mit 
Hilfe von wfissriger Natriumhydroxidlfisung auf einen pH-Wert von ca. 1 1 eingestellt und in 
einer 5-l-RQhr^>paratur vorgelegt. Bei 120 "C wurde solange unter Riihren Wasserdampf 
durch das Ettioxylat geleitet, bis - bezogen auf den Einsatzstofif- 20 Gew.-% Wasser konden- 
siert waren (dauerte 60 Minuten). Anschliefiend wurde das Produkt bei 120 °C und 30 mbar 
gptrocknet Das Endprodukt besafi eine Gardner-Farbzahl von 1,1 und emen Dioxangehalt 
unter 1 ppm. 
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Vereleichsbeispiel V2 
DSmpfung von Kokosfettsauiemonoethanolamid44EO 

1000 g des nach Beispiel 1 hergestellten Kokosfettsauremonoethanolamid+4EO wurden auf 
einen neatralen pH-Wert von 6,5 eingestellt und in einer 5-1-RQhrapparatur vorgelegt. Bei 120 
**C wurde solange unter ROhren Wasserdampf durdi das Ethoxylat geleitet, bis - bezogen auf 
den EinsatzstoflF- 20 Gew.-% Wasser kondensiot waren (dauorte 60 Minuten). AnsdilieBend 
wurde das Produkt bei 120 "C und 30 mbar getrocknet. Das Endptodukt besaB eine Gaidner- 
Farbzahl von 6,5 und einen Dioxangehalt unter 1 ppotL 
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Patentansprilche 



1. Ver&hren zur Hetstellung von hellferbigen Fettsaurealkanolamidpolyalkyleiiglyco- 
lethem durch Anlagenmg von Allgrlenoxiden an Fettsaurealkanolaniide in Gegenwart 
alkalischer Katalysatoren, dadnrch gekennzeicluiet, dass man die Alkoxylierung in 
Gegenwart von Redukticmsmittebi durchfilhit und die auf diesem Wege erhaltenen Re- 
aktionsprodukte anschliefiend einer Wasserdanq)fbehandliing unter alkalischen Bedin- 
gungen unterwitft 

2. Verfehren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man Fettsauiealkanolamide 
d&c Foimel (I) einsetzt, 

R*CO-N-R* ® 

in der R^CO fUr einen linearen oder verzweigten, gesattigten oder ungesSttigten Acyhest 
mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen und 0 oder 1 bis 3 Doppelbindungen, R^ ftir eine 
Hydroxyalkylgruppe mit 2 bis 4 Kohlenstoffatomen und R^ fiir Wasserstoff oder R^ 
steht 

3. Verfahren nach den Ansprttchen 1 und/oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass man als 
Alkylenoxide Ethylenoxid, Propylenoxid, Butylenoxid oder deren Gemische einsetzt. 

4. Verfehren nach mindestens einem der Ansprfiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, 
dass man die FettsSuiealkanolamide und die Alkylwioxide im molarrai VerhSltnis 1 : 1 
bis 1 : 25 dnsetzt 

5. Verfahren nach mmdestens einem der Ansprttche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, 
dass man die alkalischen Katalysatoren in Mengen von 0,1 bis 5 Gew.-% - bezogen auf 
die Einsatzstoffe - einsetzt. 

6. Verfehren nach mindestens einem der Ansprttche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, 
dass man als Reduktionsmittel Natriumborhydrid, hypophosphorige Saure oder deren 
Alkalisalze einsetzt 

7. Verfahren nach mindestens einem der Ansprttche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, 
dass man die Reduktionsmittel in Mengen von 0,1 bis 2,5 Gew.-% - bezogen auf die 
Einsatzstoffe — einsetzt. 
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8. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, 
dass man die AlkoxyUerung bei Temperaturen im Bereich von 80 bis 150 durchfUhrt. 

9. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, 
dass man die AlkoxyUerung bei Drttcken im Bereich von 1 bis 10 bar durchflihrt. 

10. Verfahren nach mindestens dnem der AnsprOche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, 
dass man die Wasserdanq>fbehandlnng bei einem pH-Wert von 9 bis 12 durchflihrt. 
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